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INTERNATIONAL PRELIMINARY 

EXAMINATION REPORT International application No. PCT/N LOO/00525 

I. Basis of the report 

1 . With regard to the elements of the international application (Replacement sheets which have been furnished to 
the receiving Office in response to an invitation under Article 14 are referred to in this report as "originally filed" 
and are not annexed to this report since they do not contain amendments (Rules 70. 16 and 70. 17)): 
Description, pages: 

1 ,4-9 as originally filed 

2,3,3a as received on 04/1 0/2001 with letter of 03/1 0/2001 

Claims, No.: 

_ 6 as received on 04/1 0/2001 with letter of 03/1 0/2001 



2. With regard to the language, all the elements marked above were available or furnished to this Authority in the 
language in which the international application was filed, unless otherwise indicated under this item. 

These elements were available or furnished to this Authority in the following language: , which is: 

□ the language of a translation furnished for the purposes of the international search (under Rule 23.1 (b)). 

□ the language of publication of the international application (under Rule 48.3(b)). 

□ the language of a translation furnished for the purposes of international preliminary examination (under Rule 
55.2 and/or 55.3). 

3. With regard to any nucleotide and/or amino acid sequence disclosed in the international application, the 
international preliminary examination was carried out on the basis of the sequence listing: 

□ contained in the international application in written form. 

□ filed together with the international application in computer readable form. 

□ furnished subsequently to this Authority in written form. 

□ furnished subsequently to this Authority in computer readable form. 

□ The statement that the subsequently furnished written sequence listing does not go beyond the disclosure in 
the international application as filed has been furnished. 

□ The statement that the information recorded in computer readable form is identical to the written sequence 
listing has been furnished. 

4. The amendments have resulted in the cancellation of: 

□ the description, pages: 

□ the claims, Nos.: 

□ the drawings, sheets: 
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5. □ This report has been established as if (some of) the amendments had not been made, since they have been 

considered to go beyond the disclosure as filed (Rule 70.2(c)): 

(Any replacement sheet containing such amendments must be referred to under item 1 and annexed to this 
report.) 

6. Additional observations, if necessary: 



V. Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial applicability; 
citations and explanations supporting such statement 

1. Statement 

Novelty (N) Yes: Claims 1-6 

No: Claims 

Inventive step (IS) Yes: Claims 1-6 

No: Claims 

Industrial applicability (IA) Yes: Claims 1-6 

No: Claims 



2. Citations and explanations 
see separate sheet 
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INTERNATIONAL PRELIMINARY International application No. PCT/N LOO/00525 
EXAMINATION REPORT - SEPARATE SHEET 

Item V: 

1. None of the documents in the available prior art discloses a method for the 
manufacture of chocolate comprising all the features of claim 1 . 

1.1 Document WO 98 30108 A (D1) discloses a method according ot the preamble of 
claim 1 wherein the seed material consists in powders of stable crystals of a fat or oil. 
Such seeding agents are different than what is disclosed in the present application 
wherein seed material is actually cooled mixture at a temperature above 30°C. 

1 .2 Document DE 2602877 A (D2) discloses a method for the manufacture of chocolate 
wherein the seeding material is in fact cooled mixture. On the other hand, it is 
specified that the temperature is not higher than 30°C, so that in fact what is mixed 
with the chocolate mass is a mixture where crystallization kernels are already 
present. 

1 .3 It must be concluded that even a combination of the features of the two documents 
would not lead to, nor hint at, a method according to claim 1 . Said claim is therefore 
considered to meet the requirements of Art. 33(2) and (3) PCT with regards to 
novelty and inventive step. 

2. Claims 2-6 are dependent on claim 1 and as such also meet the requirements of Art. 
33(2) and (3) PCT with regards to novelty and inventive step. 
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.liquid chocolate mass, it is heated to above the critical 
temperature, and subsequently cooled to a second 
temperature between the first temperature and the critical 
temperature, the thus cooled chocolate mass is mixed with 
5 the seed material, the seed material used being a cooled 
mixture at a temperature above 3 0 °C, but which substance 
has not exceeded the critical temperature and which 
substantially does not contain any crystalline material in 
the P' phase, and in that to produce solid chocolate, the 
10 mixture is subsequently cooled to the first temperature. 
Thus a simplified method is provided for the 
preparation of chocolate which during prolonged storage 
will exhibit less fat bloom or none at all. Compared with 
the known method, the energy consumption is limited. In 
15 the present application the critical temperature is the 
. temperature at which all forms of crystalline fat have 
changed to the molten state. This temperature may be 
determined by melting a sample whose fat is in the (3 
condition (obtained, for example, by leaving molten 

2 0 chocolate for at least three days at a temperature of 

22 °C) and to heat it to a temperature X and to maintain it 
for one minute at that temperature. The mass is 
subsequently cooled to 23 °C at a rate of l°C/min. (while 
avoiding that the liquid chocolate mass comes into contact 
25 with a surface whose temperature is more than 3°C lower 
than that of the chocolate mass) , and examined to see 
whether the P or the P f phase pdevelops . This experiment is 
carried out mechano- statically . That temperature X is the 
critical temperature with which after cooling again solid 

3 0 chocolate is obtained whose crystallization phase is 

substantially p 1 . The melting point of chocolate depends 
to some extent on the rate of cooling during production. 
Moreover, the melting point is not one single value, 
because chocolate has a melting range of several degrees . 
35 Indications of temperature with regard to melting 

temperature are in the present application related to the 
lowest value of the melting range. For a reliable process, 
the liquid chocolate mass will generally be heated to at 
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.least 2°C, preferably to at least 5°C above the critical 
temperature. A higher temperature shortens the time during 
which the chocolate mass has to be heated above the 
critical temperature. In the present application, the 
5 first temperature is understood to be the temperature at 
which molten chocolate mass is solidified. This 
temperature is below the melting temperature of the 
chocolate. The second temperature, which may also be 
called the mixing temperature, is suitably at least 2°C 

10 below the critical temperature and at least 2°C above the 
first temperature, conveniently above the melting 
temperature of the chocolate. Cocoa butter is preferably 
mixed at a temperature in the vicinity of T opt obtained 
with the (empirical) formula: 

15 T opt = 1.44* [St] - 3.3* [Ar] -6 

[St] being the concentration of stearic acid and [Ar] the 
concentration of arachidic acid as present in the free 
ester form in cocoa butter. When the present application 
refers to a substance not having exceeded the critical 

2 0 temperature, this means counting from the last time the 
substance is at least partially in a crystalline (p) 
phase . 

As an alternative to ultrasonic treatment it is known 
in the art to add seed crystals to a liquid chocolate mass 
25 (Hachiya, I., et al. in Seeding Effects on Solidification 
Behaviour of Cocoa Butter and Dark Chocolate. II. Physical 
Properties of Dark Chocolate, in J". Amer. Oil Chem. Soc. 
66:1763-1770 (1989) . 



30 chocolate has to be ground into (preferably the smallest 

possible) seed crystals. Second, said seed crystals should 
be mixed as homogeneously as possible with the liquid 
chocolate mass. Until now, these disadvantages have 
prevented the application of this method in large-scale 

3 5 production of chocolate, which term includes in the 

present invention also chocolate-comprising products such 
as biscuits with chocolate, and the like. Preferably, in 
the cooling steps, the temperature of the wall (that is to 



Such a method has several disadvantages. First, solid 
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CLAIMS 

1. A method for the manufacture of chocolate, 
which method comprises 

a) the preparation of a cooled but still liquid 
chocolate mass which comprises i) a fat selected from 

5 cocoa butter and cocoa butter equivalents (CBE) , and at 
least one component selected from a) sugar, b) cocoa mass 
and c) cocoa powder, 

b) mixing the liquid chocolate mass with a seed 
material , and 

10 c) allowing the mixture to cool to a first 

temperature below the melting temperature of chocolate, 
producing solid chocolate, 

the seed material used in step b) being cooled 
mixture, characterized in that when preparing the liquid 

15 chocolate mass, it is heated to above the critical 
temperature, and subsequently cooled to a second 
temperature between the first temperature and the critical 
temperature, the thus cooled chocolate mass is mixed with 
the seed material, the seed material used being a cooled 

20 mixture at a temperature above 30 °C, but which substance 
has not exceeded the critical temperature and which 
substantially does not contain any crystalline material in 
the p ! phase, and in that to produce solid chocolate, the 
mixture is subsequently cooled to the first temperature. 

25 2. A method according to claim 1, 

characterized in that the quantity of liquid substance 
being added is 10 - 20% by volume of the fat content of 
the final mixture. 

3 . A method according to claim 1 or 2 , 

30 characterized in that prior to being mixed with the seed 
material, the liquid chocolate mass is cooled to a second 
temperature of at least 4°C below the critical 
temperature . 

4 . A method according to one of the preceding 
35 claims, characterized in that cooling to the first 

temperature after the addition of the seed material, takes 
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•place at a rate of 0.2 - 3°C/min. 

5 . A method according to one of the preceding 
claims, characterized in that the method is carried out as 
a continuous process. 
5 6 . A method according to claim 5 , characterized 

in that the mixture is divided into a first relatively 
small stream and a second relatively large stream, wherein 
the first stream is cooled more slowly than the second 
stream, and subsequently used as seed material, whereas 
10 the second stream is cooled yielding solid chocolate. 
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Method for the manufacture of chocolate 

The present invention relates to a method 
comprising 

a) the preparation of a cooled but still liquid 
chocolate mass which comprises i) a fat selected from 

5 cocoa butter and cocoa butter equivalents (CBE) , and at 
least one component selected from a) sugar, b) cocoa mass 
and c) cocoa powder, 

b) mixing the liquid chocolate mass with a seed 
material , and 

10 c) allowing the mixture to cool to a first 

temperature below the melting temperature of chocolate, 
producing solid chocolate, 

the seed material used in step b) being cooled 
mixture . 

15 Such a method is known from the European patent 

application 0 765 606. This describes how chocolate mass 
from a vessel is subjected to ultrasonic treatment in 
order to form stable p polymorph crystals. A portion of 
the thus -treated mass is cooled and returned to the 

20 vessel. 

The disadvantage of this method is that an apparatus 
is required for the generation of ultrasound for the 
removal of -unstable polymorph crystals formed with the 
method, while in addition to this outlay also raising the 

25 energy costs during production of a chocolate product. 

The object of the present invention is to provide a 
method according to the preamble with which the 
disadvantages are to large extent eliminated. It is the 
particular object of the invention to provide a method 

30 producing such a chocolate, which includes a chocolate 

product, which during prolonged storage will develop no or 
only a slight amount of white efflorescence (will exhibit 
less or no fat bloom) . 

To this end the method according to the present 

35 invention is characterized in that when preparing the 



WO 01/06863 




PCT/NL00/00525 



2 



liquid chocolate mass, it is heated to above the critical 
temperature, and subsequently cooled to a second 
temperature between the first temperature and the critical 
temperature, the thus cooled chocolate mass is mixed with 
5 the seed material, the seed material used being a cooled 
mixture at a temperature above 30 °C, but which substance 
has not exceeded the critical temperature and which 
substantially does not contain any crystalline material in 
the P 1 phase, and in that to produce solid chocolate, the 

10 mixture is subsequently cooled to the first temperature. 
Thus a simplified method is provided for the 
preparation of chocolate which during prolonged storage 
will exhibit less fat bloom or none at all. Compared with 
the known method, the energy consumption is limited. In 

15 the present application the critical temperature is the 
temperature at which all forms of crystalline fat have 
changed to the molten state. This temperature may be 
determined by melting a sample whose fat is in the P 
condition (obtained, for example, by leaving molten 

20 chocolate for at least three days at a temperature of 

22 °C) and to heat it to a temperature X and to maintain it 
for one minute at that temperature. The mass is 
subsequently cooled to 23° C at a rate of l°C/min. (while 
avoiding that the liquid chocolate mass comes into contact 

25 with a surface whose temperature is more than 3°C lower 
than that of the chocolate mass) , and examined to see 
whether the p or the P f phase pdevelops. This experiment is 
carried out mechano- statically . That temperature X is the 
critical temperature with which after cooling again solid 

30 chocolate is obtained whose crystallization phase is 

substantially p 1 . The melting point of chocolate depends 
to some extent on the rate of cooling during production. 
Moreover, the melting point is not one single value, 
because chocolate has a melting range of several degrees . 

35 Indications of temperature with regard to melting 

temperature are in the present application related to the 
lowest value of the melting range. For a reliable process, 
the liquid chocolate mass will generally be heated to at 
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least 2°C, preferably to at least 5°C above the critical 
temperature. A higher temperature shortens the time during 
which the chocolate mass has to be heated above the 
critical temperature. In the present application, the 
5 first temperature is understood to be the temperature at 
which molten chocolate mass is solidified. This 
temperature is below the melting temperature of the 
chocolate. The second temperature, which may also be 
called the mixing temperature, is suitably at least 2°C 

10 below the critical temperature and at least 2°C above the 
first temperature, conveniently above the melting 
temperature of the chocolate . Cocoa butter is preferably 
mixed at a temperature in the vicinity of T opt obtained 
with the (empirical) formula: 

15 T^ = 1.44* [St] - 3.3* [Ar] -6 

[St] being the concentration of stearic acid and [Ar] the 
concentration of arachidic acid as present in the free 
ester form in cocoa butter . When the present application 
refers to a substance not having exceeded the critical 

20 temperature, this means counting from the last time the 
substance is at least partially in a crystalline (p) 
phase . 

As an alternative to ultrasonic treatment it is known 
in the art to add seed crystals to a liquid chocolate mass 

25 (Hachiya, I., et al . in Seeding Effects on Solidification 
Behaviour of Cocoa Butter and Dark Chocolate. II. Physical 
Properties of Dark Chocolate, in J". Aner. Oil Chem. Soc. 
66:1763-1770 (1989) . 

Such a method has several disadvantages. First, solid 

30 chocolate has to be ground into (preferably the smallest 

possible) seed crystals. Second, said seed crystals should 
be mixed as homogeneously as possible with the liquid 
chocolate mass. Until now, these disadvantages have 
prevented the application of this method in large-scale 

35 production of chocolate, which term includes in the 

present invention also chocolate -comprising products such 
as biscuits with chocolate, and the like. Preferably, in 
the cooling steps, the temperature of the wall (that is to 
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say the interior wall) is suitably at most 5°C lower than 
the temperature of the optionally seeded or unseeded 
liquid chocolate mass, preferably at most 3°C lower, and 
most preferably at most 2°C. 
5 This ensures that the fat in the solid chocolate will 

not be in the undesirable P f phase. 

The preparation of chocolate has been widely 
researched. This has also involved fundamental research on 
the behaviour of its components such as the 

10 crystallization behaviour of cocoa butter. Schlichter- 
Aronhime, J. et al . (ref.l) described the formation of 
stable crystalline seed material in a melt. This may be 
done by alternating the temperature causing low-melting 
crystals to redissolve while more stable crystals are 

15 left. Hence, the method described in said (and other) 
publications relates to cocoa butter in non- stirred 
(static) conditions. The above publication does not 
concern a liquid chocolate mass which after all contains 
in addition a sweetener such as sugar and optionally cocoa 

20 powder. It is well known in the art that these factors 
affect the crystallization behaviour (of fat) in the 
chocolate. Ref . 2, for example, describes the differences 
between static and dynamic formation of chocolate. Refs. 3 
and 4 describe the effects of other components on the 

25 formation of chocolate, and in particular that these may 
have a considerable effect on the same. 

To start the process of a continuous production, 
cocoa butter may be used as the seed material, as prepared 
according to Ref. 5, whereas subsequently mixture cooled 

30 to approximately the first temperature but having a 

temperature of at least 3 0 °C, is used as seed material. 

Consequently, once production is started up, this 
seed material is available in liberal quantities since it 
can be obtained just prior to the mixture cooling to below 

35 the first temperature. In accordance with an alternative 
embodiment, mixture that is cooled to below the first 
temperature may be remelted, taking care not to exceed the 
critical temperature. In each of the cases the seed 
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material is added at a temperature lower than the critical 
temperature and at a temperature of at least 3 0 °C, such as 
suitably at least 32 °C. In practice, the seed material 
will be added at a temperature that is the same as, or 
5 lower than the second temperature . The temperature may- 
advantageous ly be chosen such that it contributes to the 
further cooling of the liquid chocolate mass. 

The quantity of liquid substance being added is 
preferably 10-20% by volume of the fat content of the 

10 final mixture. 

Although the amount of liquid substance added as seed 
material may vary greatly, for example between 5 and 90%, 
the above-mentioned preferred range of percentages will 
provide a method combining a large production volume with 

15 limited sensitivity to variations in the production 
conditions, such as changes in the composition of 
components and temperature variations within the 
installation where the method is applied. 

Prior to being mixed with the seed material, it is 

20 advantageous for the liquid chocolate mass to be cooled to 
a second temperature of at least 4°C below the critical 
temperature . 

This provides a robust process that is less sensitive 
to temperature deviations. 
25 Advantageously, cooling to the first temperature 

takes place subsequent to the addition of the seed 
material , at a rate of 0.2 - 3° C/min . 

Preferably the method is carried out as a continuous 
process . 

30 Continuous process simplifies the method to a 

considerable extent, especially since seed material can be 
added in a simple manner from downstream product streams . 

According to a preferred embodiment the mixture is 
divided into a first relatively small stream and a second 

35 relatively large stream, wherein the first stream is 

cooled more slowly than the second stream and subsequently 
used as seed material, whereas the second stream is cooled 
yielding solid chocolate. 
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Cooling the small stream that is used as the seed 
material more slowly, ensures that high-quality seed 
material is obtained and allows the second stream to be 
cooled relatively quickly yielding solid chocolate with 
5 the desired qualities. 

The present invention will now be elucidated with 
reference to the following exemplary embodiments . 

Example 

For all the experiments and the control experiments 
10 chocolate was prepared consisting of 9.0% defatted cocoa 
powder (natural, fat content < 0.5%), 35.0% cocoa butter 
(soft butter from Bahia, iodine value 41, having the fat 
composition shown in table I), 55.5% fine powder sugar and 
0.5% lecithin. 

15 

TABLE I 

Iodine value triglycerides fatty acids 



Iodine value 


Triglycerides 


% 


Fatty acids 


% 




40,7 


C48 


0,3 


C16:0 


23,5 






C50 


16,4 


C16;l 


0,3 






C52 


44,7 


C18:0 


31,8 






C54 


36,6 


C18:l 


38,8 






C56 


2,0 


C18:2 


4,1 




- 




C18:3 


0,3 





20 

The iodine value is determined by the Wijs method (IUPAC 
method 2.205) . The triglyceride composition is determined 
by GLC (IUPAC method 2.323) and the fatty acid composition 
is determined with the aid of GLC via fatty acid methyl 
25 esters (IUPAC methods 2.301 and 2.302). 



EXAMPLE I 
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For the preparation of 750 g chocolate the cocoa powder 
and the sugar were mixed, and heated to 60 °C in an oven. 
To this mixture a portion of the warm cocoa butter is 
admixed, is yielding a chocolate mass with a fat content 
5 of 25%. This chocolate mass is rolled with 700-800 kPa/cm 2 
at approximately 30 °C in order to reduce the cocoa 
particles and sugar, and reheated to 60 °C and mixed and 
again rolled, now with 900-1000 kPa/cm 2 at approximately 
30 °C. More cocoa butter is added such that the mixture 

10 contains 80% of the total quantity of cocoa butter. 

Immediately after rolling and the addition of more cocoa 
butter the chocolate mass is heated for 30 minutes at 
60 °C, yielding a liquid chocolate mass. The temperature of 
60 °C is 20-22 °C above the critical temperature. 

15 The remaining cocoa butter (the cocoa butter used had 

solidified through natural cooling, and had been stored 
for certainly more than three days) is molten together 
with the lecithin and under stirring heated to 34°C. This 
is done in a vessel having a wall temperature of 35 °C in 

20 order to ensure that none of the cocoa butter reaches a 
temperature above the critical temperature. 

The liquid chocolate mass is cooled to 34 °C (wall 
temperature above 26 °C) and the mixture of cocoa butter 
and lecithin is admixed with the liquid chocolate mass . 

25 The mixture thus obtained is cooled under stirring to 26 °C 
in a vessel with a wall temperature of 26 °C. This 
temperature is below the melting temperature of the 
chocolate (melting range 30.1-34.5°C. The thus cooled 
chocolate is immediately poured into moulds that have been 

30 heated to 26 °C, vibrated to remove the air bubbles, and 

subsequently kept at 26 °C for 1.5 hours. The filled moulds 
are then stored for 3 0 minutes at 10 °C to facilitate the 
removal of the chocolate from the moulds. After removal, 
the chocolate is wrapped in aluminium foil . 



EXAMPLE II 

A quantity of material to be rolled (composition: 
minimum total content of cocoa 25% (of which at least 6.7% 
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defatted dry cocoa and at least 18% cocoa butter) , at 
least 21.5% of milk constituents (of which at least 7.5% 
milk at) and at least 46% sucrose)) is heated to 55-60°C 
in an oven (mixture A) . Subsequently it is cooled to 36 °C 
5 on a water bath of 36 °C. 

Separately, 65.8 g of cocoa butter and 2.5% lecithin 
are mixed and heated to 36 °C (mixture B) . 

Mixture A and 54 g of mixture B are combined at 36 °C 
and cooled to 25 °C. After 3 0 minutes material poured into 
10 moulds is cooled to 10°C. 

The addition of partially cooled mixture B (or 
product molten again to at least 30 °C) to a mixture A, 
results in chocolate products that exhibit the same 
favourable fat bloom characteristics as chocolate obtained 
15 directly from mixture A and mixture B. 
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CLAIMS 

1. A method for the manufacture of chocolate, 
which method comprises 

a) the preparation of a cooled but still liquid 
chocolate mass which comprises i) a fat selected from 

5 cocoa butter and cocoa butter equivalents (CBE) , and at 
least one component selected from a) sugar, b) cocoa mass 
and c) cocoa powder, 

b) mixing the liquid chocolate mass with a seed 
material , and 

10 c) allowing the mixture to cool to a first 

temperature below the melting temperature of chocolate, 
producing solid chocolate, 

the seed material used in step b) being cooled 
mixture, characterized in that when preparing the liquid 

15 chocolate mass, it is heated to above the critical 
temperature, and subsequently cooled to a second 
temperature between the first temperature and the critical 
temperature, the thus cooled chocolate mass is mixed with 
the seed material, the seed material used being a cooled 

20 mixture at a temperature above 30 °C, but which substance 
has not exceeded the critical temperature and which 
substantially does not contain any crystalline material in 
the p» phase, and in that to produce solid chocolate, the 
mixture is subsequently cooled to the first temperature. 

25 2. A method according to claim 1, 

characterized in that the quantity of liquid substance 
being added is 10 - 20% by volume of the fat content of 
the final mixture, 

3 . A method according to claim 1 or 2 , 

30 characterized in that prior to being mixed with the seed 
material, the liquid chocolate mass is cooled to a second 
temperature of at least 4°C below the critical 
temperature . 

4 . A method according to one of the preceding 
35 claims, characterized in that cooling to the first 

temperature after the addition of the seed material, takes 
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place at a rate of 0.2 - 3°C/min. 

5. A method according to one of the preceding 
claims, characterized in that the method is carried out as 
a continuous process . 
5 6 . A method according to claim 5 , characterized 

in that the mixture is divided into a first relatively 
small stream and a second relatively large stream, wherein 
the first stream is cooled more slowly than the second 
stream, and subsequently used as seed material, whereas 
10 the second stream is cooled yielding solid chocolate. 
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Werkwijze voor het bereiden van chocolade . 

De onderhavige uitvinding heeft betrekking op een 
werkwijze welke omvat 

a) het bereiden van een afgekoelde maar nog 
vloeibare chocolademassa, welke i) een vet gekozen uit cacao- 

5 boter en cacaoboterequivalenten (CBE) , en ii) ten minste een 
component gekozen uit a) suiker, b) cacaomassa en c) cacao- 
poeder, omvat, 

b) het mengen van de vloeibare chocolademassa met 
entmateriaal, en 

10 c) het laten afkoelen van het mengsel tot een eerste 

temperatuur gelegen onder de smelttemperatuur van de chocola- 
de, onder oplevering van vaste chocolade, 

waarbij als entmateriaal in stap b) afgekoeld meng- 
sel wordt gebruikt. 

15 Een dergelijke werkwijze is bekend uit de Europese 

octrooiaanvrage 0 765 606. Hierin wordt beschreven hoe uit 
een houder afkomstige chocolademassa wordt onderworpen aan 
een behandeling met ultrasoon geluid teneinde stabiele £ 
polymorfe kristallen te vormen. Een deel van aldus behandelde 

2 0 massa wordt afgekoeld en teruggevoerd naar de houder. 

Deze werkwijze heeft als nadeel dat een inrichting 
vereist is voor het opwekken van ultrasoon geluid teneinde 
bij de werkwijze ontstane instabiele polymorfe kristallen te 
verwijderen, terwijl naast deze investering ook de energie- 

2 5 kosten tijdens de product ie van een chocoladeproduct verhoogd 

zijn. 

De onderhavige uitvinding beoogt een werkwijze van 
de in de aanhef genoemde soort te verschaffen waarmee de 
nadelen in vergaande mate worden opgeheven. De uitvinding 

3 0 beoogt in het bijzonder een dergelijke werkwijze te verschaf- 

fen waarmee een chocolade, daaronder begrepen chocoladepro- 
duct, wordt verschaft welke bij langdurige opslag nauwelijks 
of niet wit uitslaat (derhalve minder of geen vetrijp ver- 
toont) . 

3 5 Hiertoe wordt de werkwijze volgens de onderhavige 

uitvinding gekenmerkt doordat de vloeibare chocolademassa bij 
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het bereiden ervan tot boven de kritische temperatuur wordt 
verwarmd, en vervolgens wordt afgekoeld tot een tweede tempe- 
ratuur gelegen tussen de eerste temperatuur en de kritische 
temperatuur, de aldus afgekoelde chocolademassa met entma- 
5 teriaal wordt gemengd waarbij als entmateriaal afgekoeld 

mengsel wordt gebruikt met een temperatuur boven de 3 0 °C maar 
welke substantie de kritische temperatuur niet heeft over- 
schreden en in hoofdzaak geen kristallijn materiaal in de (3' 
toestand bevat, en het mengsel voor het maken van vaste 
10 chocolade vervolgens wordt afgekoeld tot de eerste tempera- 
tuur . 



waarmee een chocolade wordt bereid die bij langdurige opslag 
geen of verminderde vetrijp vertoont . Hierbij zijn de ener- 

15 giekosten in vergelijking met de bekende werkwijze beperkt . 
In de onderhavige aanvrage is de kritische temperatuur die 
temperatuur waarbij alle vormen van kristallijn vet in de 
gesmolten toestand zijn overgegaan. Deze temperatuur kan 
worden bepaald door een monster waarvan het vet zich in de £ 

2 0 toestand bevindt (bi j voorbeeld gevormd door gesmolten choco- 
lade gedurende ten minste 3 dagen bij 22 °C te laten staan) te 
smelten en te verwarmen tot een temperatuur X en gedurende 1 
min. bij die temperatuur te houden. Daarna wordt met een 
snelheid van l°C/min. tot 23 °C afgekoeld (waarbij wordt 

2 5 vermeden dat de vloeibare chocolademassa in contact staat met 

een oppervlak dat een meer dan 3°C lagere temperatuur heeft 
dan de chocolademassa) en onderzocht of de /? of de /?' toe- 
stand wordt gevormd. Dit experiment wordt mechanisch-statisch 
uitgevoerd. Die temperatuur X is de kritische temperatuur, 

3 0 waarmee na weer afkoelen vaste chocolade wordt verkregen 

waarvan de kristallisatietoestand in hoofzaak /?' is. Het 
smeltpunt van chocolade hangt enigszins af van de snelheid 
waarmee deze bij de vorming ervan is afgekoeld. Ook is het 
smeltpunt geen enkele waarde; chocolade vertoont een smelt - 
3 5 traject van enkele graden. Wanneer in de onderhavige aanvrage 
wordt gesproken over temperatuuraanduidingen ten opzichte van 
de smelttemperatuur , dan zijn deze gerelateerd aan de bene- 
denwaarde van het smelttraject . In het algemeen zal voor een 
betrouwbare procesvoering de vloeibare chocolademassa ten 
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minste 2°C, bij voorkeur ten minste 5°C boven de kritische 
temperatuur worden verwarmd. Een hogere temperatuur bekort de 
tijd gedurende welke de chocolademassa boven de kritische 
temperatuur moet worden verwarmd. In de onderhavige aanvrage 
5 wordt onder de eerste temperatuur de temperatuur verstaan 

waarbij gesmolten chocolademassa wordt gestold. Deze tempera- 
tuur ligt dus beneden de smelttemperatuur van de chocolade. 
De tweede temperatuur, welke ook kan worden aangeduid als de 
mengtemperatuur , ligt geschikt ten minste 2°C beneden de 

10 kritische temperatuur en ten minste 2°C boven de eerste 
temperatuur, gerieflijk boven de smelttemperatuur van de 
chocolade. Voor cacaoboter geschiedt het mengen bij voorkeur 
nabij een temperatuur T opt die wordt gegeven door de (empiri- 
sche) formule: 

15 T opt = 1,44* [St] - 3,3* [Ar] -6 

waarbij [St] de concentratie stearinezuur en [Ar] de concen- 
tratie arachidezuur zijn, zoals deze in vrije en estervorm in 
cacaoboter aanwezig zijn. Wanneer in de onderhavige aanvrage 
wordt gesproken over een substantie die de kritische tempera- 

2 0 tuur niet heeft overschreden, dan dient dit te worden gere- 
kend vanaf de laatste keer dat de substantie zich ten minste 
gedeeltelijk in een kristallijne (jS) toestand bevindt . 



geluid is het in het vak (Hachiya, I., et al . in Seeding 
25 Effects on Solidification Behavior of Cocoa Butter and Dark 
Chocolate. II. Physical Properties of Dark Chocolate, in J" • 
Amer. Oil Chem. Soc . 66:1763-1770(1989) bekend om entkris- 
tallen aan een vloeibare chocolademassa toe te voegen. 



30 Ten eerste dient vaste chocolade tot (liefst zo klein moge- 
lijke) entkristallen te worden vermalen. Ten tweede moeten 
deze entkristallen zo homogeen mogelijk door de vloeibare 
chocolademassa worden gemengd. Deze nadelen hebben tot nu toe 
toepassing van deze werkwijze bij de grootschalige product ie 

3 5 van chocolade, waaronder in de onderhavige uitvinding tevens 
chocolade omvattende producten zoals koekjes met chocolade en 
dergelijke worden begrepen, verhinderd. 



Als alternatief voor een behandeling met ultrasoon 



Een dergelijke werkwijze heeft verscheidene nadelen. 



Bij voorkeur is bij de af koelstappen de temperatuur 
van de wand (dat wil zeggen de binnenwand) geschikt ten 
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hoogste 5°C lager dan de temperatuur van de al dan niet reeds 
beente vloeibare chocolademassa , bij voorkeur ten hoogste 3°C 
lager en met meer voorkeur ten hoogste 2°C. 

Aldus wordt met meer zekerheid bevorderd dat het vet 
5 in de gevormde vaste chocolade zich niet in de ongewenste /?' 
toestand bevindt . 

Er is naar de bereiding van chocolade veel onderzoek 
verricht. Ook is hierbij fundamenteel onderzoek verricht naar 
het gedrag van bestanddelen daarvan, zoals het kristallisa- 

10 tiegedrag van cacaoboter. Schlichter-Aronhime , J. et al . 
(ref . 1) beschrijven de vorming van stabiel kristallijn 
entmateriaal in een smelt. Dit kan geschieden door het wisse- 
len van de temperatuur waarbij laag-smeltende kristallen weer 
oplossen en stabielere kristallen overblijven. De in deze 

15 publicatie, en ook elders, beschreven werkwijze heeft derhal- 
ve betrekking op cacaoboter onder niet-geroerde (statische) 
omstandigheden. Het betreft hier derhalve geen vloeibare 
chocolademassa welke immers verder een zoetstof zoals suiker 
en optioneel cacaopoeder omvat . Het is in het vak welbekend 

20 dat deze factoren van invloed zijn op het kristallisatiege- 
drag (van vet) in de chocolade. Zo beschrijft ref. 2 het 
optreden van verschillen tussen statische en dynamische 
vorming van chocolade. Ref. 3 en 4 beschrijven het effect van 
andere componenten op de vorming van chocolade, en in het 

2 5 bijzonder dat deze een zeer grote invloed daarop kunnen 

hebben . 

Voor het opgang brengen van een continue productie 
kan als het entmateriaal cacaoboter worden gebruikt zoals 
bereid volgens ref. 5, terwijl daarna als entmateriaal tot 

3 0 nabij de eerste temperatuur afgekoeld maar met een tempera- 

tuur van ten minste 3 0°C mengsel wordt gebruikt. 

Dit entmateriaal is dus, zodra de productie eenmaal 
is opgestart, in ruime mate voorhanden, aangezien het kan 
worden verkregen juist voordat het mengsel tot beneden de 
3 5 eerste temperatuur wordt afgekoeld. Volgens een alternatieve 
uitvoeringsvorm kan tot beneden de eerste temperatuur afge- 
koeld mengsel weer worden opgesmolten, waarbij er voor wordt 
gewaakt dat de kritische temperatuur niet wordt overschreden. 
In elk van de gevallen wordt het entmateriaal toegevoegd met 
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een temperatuur beneden de kritische temperatuur en ten 
minste 30°C, zoals geschilct ten minste 32 e> C. In de praktijk 
zal het entmateriaal worden toegevoegd bij een temperatuur 
gelijk aan of lager dan de tweede temperatuur. Hierbij kan 
5 met voordeel de temperatuur van het entmateriaal zodanig zijn 
gekozen dat dit bijdraagt aan het verder afkoelen van de 
vloeibare chocolademassa . 

Bij voorkeur omvat de hoeveelheid vloeibare substan- 
tia die wordt toegevoegd 10 - 20 vol . % van het vet van het 
10 uiteindelijke mengsel . 

Ofschoon de hoeveelheid vloeibare substantie die als 
entmateriaal wordt toegevoegd binnen een groot bereik kan 
worden gevarieerd, bijvoorbeeld tussen 5 en 90%, wordt binnen 
het genoemde voorkeursbereik een werkwijze verschaft welke 
15 een groot product ie volume combineert met beperkte gevoelig- 
heid voor variaties in de procesomstandigheden, zoals wisse- 
lende grondstof samenstellingen en temperatuurvariaties binnen 
de inrichting waarin de werkwijze wordt toegepast . 

Met voordeel wordt de vloeibare chocolademassa tot 
2 0 een tweede temperatuur afgekoeld die ten minste 4°C beneden 
de kritische temperatuur ligt alvorens met entmateriaal te 
worden gemengd. 

Aldus wordt een robuust proces verschaft dat minder 
gevoelig is voor temperatuuraf wi jkingen . 
2 5 Met voordeel geschiedt het afkoelen na het toevoegen 

van entmateriaal tot de eerste temperatuur met een snelheid 
van 0,2 tot 3°C/min. 

Bij voorkeur wordt de werkwijze als een continu- 
proces bedreven . 

30 Continu bedrijf vereenvoudigt de werkwijze aanmerke- 

lijk, in het bijzonder doordat op eenvoudige wijze entmateri- 
aal kan worden toegevoegd afkomstig van benedenstroomse 
productstromen . 



35 mengsel gesplitst in een eerste relatief kleine stroom en een 
tweede relatief grote stroom, waarbij de eerste stroom lang- 
zamer wordt afgekoeld dan de tweede stroom en vervolgens als 
entmateriaal wordt gebruikt en de tweede stroom wordt afge- 
koeld onder oplevering van vaste chocolade. 



Volgens een voorkeursuitvoeringsvorm wordt het 
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Door de kleine stroom, die als entmateriaal wordt 
gebruikt, langzamer af te koelen, wordt verzekerd dat kwali- 
tatief goed entmateriaal wordt verkregen en kan de tweede 
stroom relatief snel worden afgekoeld onder oplevering van 
5 vaste chocolade met de gewenste eigenschappen . 

De onderhavige uitvinding zal thans worden toege- 
licht aan de hand van de volgende uitvoeringsvoorbeelden . 

Voorbeeld 

Voor de experimenten en controle-experimenten werd chocolade 
10 bereid bestaande uit 9,0% ontvet cacaopoeder (type naturel, 
vetpercentage <0,5%), 35,0% cacaoboter (zachte boter uit 
Bahia, joodgetal 41, met de in tabel I weergegeven vetsamen- 
stelling) , 55,5% fijne poedersuiker en 0,5% lecithine . 
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TABEL I 

Joodgetal triglyceride!! vetzuren 



Joodgetal 


Triglyceriden 


% 


vetzuren 


% 


40, 7 


C48 


0,3 


C16 


:0 


23, 5 




C50 


16,4 


C16 


:1 


0,3 




C52 


44 , 7 


C18 


:0 


31, 8 




C54 


36,6 


C18 


:1 


38, 8 




C56 


2,0 


C18 


:2 


4,1 






C18 


:3 


0,3 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



Het joodgetal is bepaald met de Wijs-methode (IUPAC methode 
2.205). De triglyceridesamenstelling is bepaald met GLC 
(IUPAC methode 2.323) en de vetzuursamenstelling met behulp 
van GLC via vetzuurmethylesters (IUPAC methoden 2.301 en 
2 .302) . 
VOORBEELD I 

Voor de bereiding van 750 g chocolade, worden het 
cacaopoeder en de suiker gemengd en in een oven tot 60 °C 
verwarmd. Aan dit mengsel wordt een deel van de cacaoboter 
warm toegevoegd en gemengd, onder oplevering van een choco- 
lademassa die 25% vet bevat . Voor het verkleinen van cacao- 
deeltjes en suiker wordt deze chocolademassa gewalst met 700- 
800 kPa/cm 2 bij ca. 30°C weer tot 60°C verwarmd en gemengd en 
weer gewalsd, nu met 900-1000 kPa/cm 2 en bij ca. 30°C. Meer 
cacaoboter wordt toegevoegd, zodanig dat het mengsel 8 0% van 
de totale hoeveelheid cacaoboter bevat. Direct na het walsen 
en toevoegen van de verdere cacaoboter wordt de chocolademas- 
sa gedurende een half uur bij 60 °C verwarmd onder oplevering 
van een vloeibare chocolademassa. De temperatuur van 6 0°C 
ligt 20-22°C boven de kritische temperatuur. 

De rest van de cacaoboter (als cacaoboter werd door 
natuurlijke afkoeling gestolde cacaoboter gebruikt die een 
onbepaalde periode van zeker meer dan 3 dagen heeft gestaan) 
wordt tezamen met de lecithine gesmolten en onder roeren tot 
34 °C verwarmd. Dit geschiedt in een houder met een wandtempe- 
ratuur van 3 5°C waardoor wordt verzekerd dat geen (deel van) 
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de cacaoboter een temperatuur bereikt die boven de kritische 
temperatuur ligt. 

De vloeibare chocolademassa wordt afgekoeld tot 34 °C 
(wandtemperatuur boven 26°C) en het mengsel van cacaoboter en 
5 lecithine wordt toegevoegd en met de vloeibare chocolademassa 
gemengd. Het aldus gevormde mengsel wordt onder roeren tot 
2 6 °C afgekoeld in een houder met een wandtemperatuur van 
26°C. Deze temperatuur ligt beneden de smelttemperatuur 
(smelttraject 30,1-34,5°C) van de chocolade . De aldus afge- 

10 koelde chocolade wordt direct in op 2 6°C verwarmde vormen 

gegoten, ter verwijdering van luchtbellen getrild, en vervol- 
gens gedurende 1,5 uur bij 2 6°C gehouden. Vervolgens worden 
de gevulde vormen een half uur bij 10 °C opgeslagen teneinde 
het lossen van de chocolade uit de vormen te vergemakkeli j - 

15 ken. Na het lossen wordt de chocolade verpakt in aluminiumfo- 
lie . 

VOORBEELD II 

Een hoeveelheid walsgoed (Samenstelling : totaal 
cacaogehalte minimaal 25% (waarvan ten minste 6,7% ontvette 

2 0 droge cacao en ten minste 18% cacaoboter) , melkbestanddelen 

ten minimaal 21.5% (waarvan ten minste 7,5% melkvet) en 
sucrose minimaal 46%)) wordt in een oven tot 55-60°C ver- 
warmd (mengsel A) . Daarna wordt het op een waterbad van 3 6 °C 
tot 36°C afgekoeld. 
25 Apart daarvan worden 65,8 g cacaoboteren en 2,5% 

lecithine gemengd en op 3 6°C gebracht (mengsel B) . 

Mengsel A en 54 g van mengsel B worden samengevoegd 
bij 3 6°C en afgekoeld tot 2 5°C. Na 30 min. wordt in vormen 
gegoten materiaal tot 10 °C afgekoeld. 

3 0 Wanneer deels afgekoeld mengsel B (of weer tot ten 

minste 3 0 °C opgesmolten product) wordt toegevoegd aan een 
mengsel A worden daar chocoladeproducten mee verkregen die 
dezelfde gunstige vertri jp-eigenschappen laten zien als 
direct uit mengsel A en mengsel B verkregen chocolade. 
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CONCLUSIES 

1. Werkwijze voor het bereiden van chocolade, welke 
werkwijze omvat 

a) het bereiden van een afgekoelde maar nog 
vloeibare chocolademassa, welke i) een vet gekozen uit cacao- 
boter en cacaoboterequivalenten (CBE) , en ii) ten minste een 
component gekozen uit a) suiker, b) cacaomassa en c) cacao- 
poeder, omvat, 

b) het mengen van de vloeibare chocolademassa met 

entmateriaal , en 

c) het laten afkoelen van het mengsel tot een eerste 
temperatuur gelegen onder de smelttemperatuur van de chocola- 
de, onder oplevering van vaste chocolade, 

waarbij als entmateriaal in stap b) afgekoeld meng- 
sel wordt gebruikt, met het kenmerk, dat de vloeibare cho- 
colademassa bij het bereiden ervan tot boven de kritische 
temperatuur wordt verwarmd, en vervolgens wordt afgekoeld tot 
een tweede temperatuur gelegen tussen de eerste temperatuur 
en de kritische temperatuur, de aldus afgekoelde chocolade- 
massa met entmateriaal wordt gemengd waarbij als entmateriaal 
afgekoeld mengsel wordt gebruikt met een temperatuur boven de 
3 0°C maar welke substantie de kritische temperatuur niet 
heeft overschreden en in hoofdzaak geen kristallijn materiaal 
in de j8' toestand bevat, en het mengsel voor het maken van 
vaste chocolade vervolgens wordt afgekoeld tot de eerste 
temperatuur . 

2. Werkwijze volgens conclusie 1, met het kenmerk, 
dat de hoeveelheid vloeibare substantie die wordt toegevoegd 
10 - 20 vol.% van het vet van het uiteindeli jke mengsel 
omvat . 

3. Werkwijze volgens conclusie 1 of 2 , met het 
kenmerk, dat de vloeibare chocolademassa tot een tweede 
temperatuur wordt afgekoeld die ten minste 4°C beneden de 
kritische temperatuur ligt alvorens met entmateriaal te 
worden gemengd. 

4. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 
met het kenmerk, dat het afkoelen na het toevoegen van entma- 
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teriaal tot de eerste temperatuur geschiedt met een snelheid 
van 0,2 tot 3°C/min. 



met het kenmerk, dat de werkwijze als een continu-proces 
5 wordt bedreven. 



dat het mengsel wordt gesplitst in een eerste kleine stroom 
en een tweede relatief grote stroom, waarbij de eerste stroom 
langzamer wordt afgekoeld dan de tweede stroom en vervolgens 
10 als entmateriaal wordt gebruikt en de tweede stroom wordt 
afgekoeld onder oplevering van vaste chocolade. 



5. Werkwijze volgens een der voorgaande conclusies, 



6. Werkwijze volgens conclusie 5, met het kenmerk, 
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UITTREKSEL 

De uitvinding heeft betrekking op een werkwijze voor het 
bereiden van chocolade waarbij een vloeibare chocolademassa 
wordt gemengd met entmateriaal , en het mengsel tot beneden de 
smelttemperatuur van het mengsel wordt afgekoeld. Volgens de 
uitvinding wordt als entmateriaal dat een temperatuur heeft 
van ten minste 3 0°C en de kritische temperatuur niet heeft 
overschreden, Een met deze werkwijze bereide chocolade ver- 
toont bij langdurige opslag geen of minder vetrijp. 
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